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VerdfTentlidil 

Mil internationaiem Recherchenbericht 

Vor Ablcurf der fiir Anderungen dtr AnsprUche zugelassenen 

Frist Veroffentlichung wird wiederhoU falb Anderungen 

tintrefferu 



(54) ntie: PROCESS AND FACILITY FOR EXAMINING CHEMICAL REACTIONS IN MINIATURIZED REACTORS ARRANGED 
PARALLEL TO EACH OTHER 

(54) Beielchniing: VERFAHREN UND VORRICHTUNO ZUM UNTERSUCHEN VON CHEMISCHEN REAKTIONEN IN PARALLEL 
GESCHALTETEN. MINIATURISIERTEN REAKTOREN 

(57) Abstract 

The invention pertains to a process for examining chemical neacUons in die presence 
of potentially catalytical substance, wherein reactions ase triggered in nitniamrized 
reactors arranged parallel to each odier and the nature and amount of the reaction mixture 
are analyzed during the reaction time. A fiicility involving reactors provided with inlet 
pipes and by- passes has miniaturized reactors wiht volunrws of 0,()01 cm' to I cm^. 
Said invention allows for effecting a large number of reactions under virtually identical 
corYditions and with a relatively low amount of substance and samples, at an attractive 
cost and in a reproducible manner, and simultaneous spectroscopic analysis. It also 
provides a means of using for industrial catalyst screening the possibilities discussed 
in relation to combinatorial chemistry. Choosing identical samples and other different 
reaction conditions ensures optimized parallel reactions. 

(57) Zusammenfiusnng 

(jegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Untersuchung von chemischen 
Reaktionen in Qegenwart von potentiell katalytischen Substanzen, bci dem man die 
Reaktionen parallel in Reaktoren durchfQhrt, dadurch gekennzeichnet. dafl man die 
Reaktionen in miniaturisierten Reaktoren durchfQhrt und das Reaktionsgemtsch wShrcnd 
der Reaktionszeit nach Art und Menge analysiert. Ge^stand der Erfindung ist auBerdeni 
eine Vorrichtung mit Reaktoren, die mit Zu- und Ableimngen versehen sind, dadurch 

gekennzeichnet, dafi die Reaktoren miniaturisiert sind, bci einem V lumen aus dem Beneich von 0.00 1 cm^ bis ! cm'. Die Vortcilc 
tiegen im wesentlk:hen darin, dafi eine Vielzahl v n Reaktionen unter praktisch kientischen Bedingungen und mit vergleichsweise geringen 
Substanz- und Probenmengen schnell, kostengQnstig und reproduzietbar durchgeftihrt und dabei gleichzeittg spektroskopiscb untersucfat 
werden kann. Sie bietet damit die MCglichkeit, die im Zusammenhang mit der kombinatorischen Chemie diskutierten MOglichkeiten fUr ein 
industrielles Katalysatorscreening einzusetzcn. Durch die Wahl identischcr Proben und untcrschicdlicher sonstiger Rcaktionsbedingungen 
kann eine parallele Reaktionsoptimierung durchgelUhrt werden. 




I 



LEDIGUCH ZUR INFORMATION 

Codes nir Idcntifizicoing von PCT-Vcrtragsslaatcn auf den KopfWgcn der Schriftcn. die intcmationalc Anmeldungen gemflss dcm 
PCX verfiffciUlichcn. 



AL Albanicn »» 

AM Arweoieo ^ 

AT Oneneich FR 

AU Aiawlioi CA 

AZ Ascrttkbchan GB 

BA Boraien-HerxegowiM CE 

BB BvbKkM GH 

BE Dclgicn GN 

BF Burtclna Huo GR 

BG Bulgarien HU 

BJ Benin IB 

BR Bmilicn 

BY BcUnis IS 

CA KutadM rr 

CP ZcmnlifnkMische Repoblik JP 

CC Kongo 

CH Scbwciz /' KG 

a Cflie dlvoire W 

CM Kamenin 

CN OwM KR 

CU Kiibt KZ 

CZ Tsdiechiscbe Republik LC 

DE DeuochUnd U 

DK Dineaitilc LK 

EE Esittnd 



Spaien 

Rvifcreich 
Oatna 

Vereinigies Kdnigretch 

Georgien 

Ghsu 

Guinea 

GfiechenUuK] 

Ungun 

Mm) 

Isnel 



Itafien 
Iap> 
Kenia 

Dcmakmtsche Vclksrcpabltk 
Korea 

Repobtik Korea 
Kaudman 
Sl Loda 
Liechtenstein 
Sri Unka 
Uberia 



IS 

IT 

LU 

LV 

MC 

MD 

MG 

MK 

ML 

MN 

MR 

MW 

MX 

NB 

NL 

NO 

NZ 

PL 

PT 

RO 

RU 

SD 

SE 

SG 



Lesoiho 
Litwien 
Luxemburg 
Lett land 
Monaco 

Repoblik Moldau 
MKiagaskar 

Die chcmalige jugoslawische 
Repoblik Mazcdonien 
Mali 

Mongolei 

Mauittanien 

Malawi 

Mexiko 

Niger 

Nietfertonde 



Neuieelind 
Polen 
Portugal 
Runiftntcn 

RunUche FOderaiion 
Sudan 
Schwoden 
Singapor 



SI 


Skmenlen 


SK 


Sk>wmkei 


SN 


Senegal 


sz 


Swaailand 


TO 


-nchad 


TC 


Togo 


TJ 


Tadichikittan 


TM 


Turkmenistan 


TR 


-rerfcei 


TT 


Tdnidad tmd Tobago 


UA 


Ukraine 


UG 


UguMta 


US 


Vcrvinigtc Staaten von 




Amerika 


vz 


Utbekistaa 


VN 


Vienam 


YU 


Jttgoalawico 


zw 


Ztrnbabwe 



WO9M»7026 

Beschreibung 



1 



PCT/EP97/04369 



Verfahren und Vorrichtung zum Untersuchen von chemischen Reaktionen in 
parallel geschalteten, miniaturisierten Reaktoren 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Untersuchung von chemischen 
Reaktionen in Gegenwart von potentiell katalytischen Substanzen, bei denn man 
die Reaktionen parallel in Reaktoren durchfuhrt. Die Erfindung betrifft weiterhin 
eine Vorrichtung, insbesondere zur Durchfuhrung dieses Verfahrens, wobei die 
Vorrichtung mehrere, parallel geschaltete Reaktoren aufweist, die mit Zu- und 
Ableitungen versehen sind. 

Verfahren und Vorrichtungen der genannten Art sind bekannt und werden unter 
anderem bei der Suche nach Katalysatoren zur heterogenen oder homogenen 
Katalyse technischer, chemischer Prozesse eingesetzt. 
In jungster Zeit ermoglichen es jedoch neue Techniken, Substanzen in hoher 
Zahl herzustellen, die potentielle Katalysatoren fur eine Vielzahl von chemischen 
Prozessen sein konnten (P. G. Schultz et al.. Science 1995, 1738). Die 
Untersuchung dieser Vielzahl von potentiellen Katalysatoren ist mit den 
herkommlichen seriellen Screening-Verfahren kaum mehr moglich, da diese 
Screening-Verfahren bezuglich Durchsatz und analytischer Auflosung sowie in 
der Reproduzierbarkeit limitiert sind. Oft werden fur reines Aktivitatsscreening 
vollig unzureichend integrate Effekte wie Erwarmung des Katalysators etc. ohne 
direkte Produktgemisch- bzw. Effektivitatsanalyse herangezogen. AuSerdem 
stellen die Optlmierung der Bedingungen zur Katalysatoraktivierung und 
Prozessfuhrung besondere Anforderungen an quantitative, analytische 
Verfahren und an die Reproduzierbarkeit der Reaktionsbedingungen. 

Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, ein kostengunstiges Verfahren 
Oder eine kostengunstige Vorrichtung zu entwickein, womit man eine Vielzahl 
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von chemischen Reaktionen in kurzer Zeit untersuchen kann und dabei 
reproduzierbare, qualitative und quantitative Daten beziiglich der 
Zusammensetzung der unterschiedlichen Reaktionsgemische und 
Reaktlonsprodukte gewinnen kann. 

Geldst wird diese Aufgabe durch ein Verfahren der eingangs genannten Art, 
das dadurch gekennzeichnet ist, dal5 man die Reaktionen in miniaturlsierten 
Reaktoren durchfuhrt und das Reaktionsgemisch Oder die Reaktionsprodukte 
vj/Shrend der Reaktionszeit nach Art und IVIenge analysiert. 

Die Aufgabe wird auBerdem durch eine Vorrichtung der genannten Art gelost, 
die dadurch gekennzeichnet ist, daS die Reaktoren miniaturisiert sind, bei einem 
Volumen aus dem Bereich von 0,001 cm^ bis 1 cm^. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfahren zur Untersuchung von 
chemischen Reaktionen in Gegenwart von potentiell katalytischen Substanzen, 
bei dem man die Reaktionen parallel in Reaktoren durchfuhrt, dadurch 
gekennzeichnet, dali man die Reaktionen in miniaturisierten Reaktoren 
durchfuhrt und das Reaktionsgemisch wahrend der Reaktionszeit nach Art und 
Menge analysiert. 

Gegenstand der Erfindung ist auSerdem eine Vorrichtung, insbesondere zur 
Durchfuhrung dieses Verfahrens, wobei die Vorrichtung mehrere. parallel 
geschaltete Reaktoren aufweist, die mit Zu- und Ableitungen versehen sind, 
dadurch gekennzeichnet, daS die Reaktoren miniaturisiert sind. bei einem 
Volumen aus dem Bereich von 0,001 cm^ bis 1 cm^. 

Besondere Ausfuhrungsformen bzw. Ausgestaltungen der Erfindung ergeben 
sich aus den jeweiligen Unteranspruchen. Es kdnnen auch einzelne Oder 
mehrere der in den Anspruchen genannten Einzelmerkmale jeweils fur sich 
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erfindungsgemalie Losungen darstellen, und es sind auch di Merkmale 
Innerhalb der Anspruchskategorien beliebig kombinierbar. 

Eine besondere Ausfuhrungsform des erfindungsgemafien Verfahrens ist 
dadurch gekennzeichnet, daR man die Reaktionsedukte laufend den Reaktoren 
zufuhrt und die Reaktionsprodukte laufend aus den Reaktoren abfuhrt. Die 
Batch-Fahrweise ist aber ebenfalls moglich. 

Eine weitere besondere Ausfuhrungsform ist dadurch gekennzeichnet, dafJ man 
Edukte verwendet, die mindestens teilweise mit Isotopen markiert sind, 
bevorzugt mit Deuterium (^H) Oder schweren Sauerstoff (^^0) Oder schweren 
Kohlenstoff (^^C) Oder Mischungen davon. Diese erzeugen charakteristische 
Spektrahlverschiebungen in Rotations-Schwingungsspektren, was neben der 
Reaktionswegemarkierung durch Eduktgemischvarianten zu neuen, 
interessanten Reaktionen bzw. Reaktionsprodukten fuhren kann und kieinere 
Nebenproduktanteile systematisch kontrastiert. 

Es konnen auch einzelnen Oder zu Gruppen zusammengefaRten Reaktoren 
unterschiedliche Eduktgemische zugefiihrt werden, um so mit den Methoden 
der kombinatorischen Chemie eventuell vorhandene Synergien zu erkennen oder 
zu entdecken. 

Die Edukt-, Reaktions- bzw. Produktgemische konnen mittels spektroskopischer 
Analyse, bevorzugt mittels Infrarotspektroskopie IIR), besonders bevorzugt 
mittels Fourier IR-Spektroskopie zu beliebigen Zeitpunkten des 
Reaktionsverlaufs nach Art und Menge der enthaltenen Substanzen analysiert 
werden. Andere spektroskopische Methoden wie Laser- oder UV-Spektroskopie 
sind zur Untersuchung ebenfalls geeignet. Das Verfahren kann bei 
unterschiedlichen Temperaturen und Drucken durchgefuhrt werden, bei 
Temperaturen aus dem Bereich von -50 °C bi$ einschlieBlich 600^C, bevorzugt 
von Raumtemperatur bis 500 ''C, oder bei unterschiedlichen Drucken, bei 
AbsolutdrCicken von 10'^ bis 10^ bar, bevorzugt von 10'^ bis 200 bar. 
Die gewonnenen Daten konnen dann einer umfassenden Parameter- und 
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Datenanalyse zugefuhrt werden. 

Die Erfindung ist welter dadurch gekennzeichnet, daS die Reaktionen in 
Gegenwart eines heterogenen oder homogenenKatalysators durchgefuhrt 
werden konnen und dad das Screening der katalytischen Aktivitat (d.h. 
Produktnachweis) und Selektivitat (Hauptproduktverteilung) von 
Katalysatormengen kleiner als 10 mg. bevorzugt kleiner als 1 mg, in einem 
Reaktor mdglich ist. 

In einer besonderen Ausgestaltungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung 
konnen in einem Block mehrere, voneinander getrennte, miniaturisierte 
Reaktoren angeordnet sein. Das Volumen dieser Reaktoren kann inn Bereich von 
0,001 cm^ bis 1 cm^ , bevorzugt von 0,01 cm^ bis 0,5 cm^, besonders 
bevorzugt von 0,05 cm^ bis 0,2 cm^ sein. In einer weiteren bevorzugten 
Ausgestaltungsfornr^ der erfindungsgemaBen Vorrichtung sind die Reaktoren als 
quadratisches oder rechteckiges Muster in einem Metallblock angeordnet, der 
quader- oder wurfelformig sein kann. Der Metallblock kann mit Heizblock- oder 
Kuhlelementen versehen sein und kann in der Nahe eines jeden Reaktors mit 
einem Temperaturfuhler ausgestattet sein. Dies ermoglicht eine kontrollierte 
und reproduzierbare Temperaturfuhrung. Beispielsweise kann dadurch ein 
definierter Temperaturgradient uber den Metallblock eingestellt werden. Die 
Reaktoren sind vorteilhafterweise in einer Ebene. die parallel zu einer 
Oberflache des Quaders liegt, angeordnet. Die Zu- und Ableitungen der 
einzelnen Reaktoren liegen vorteilhafterweise zumindest teilweise senkrecht zu 
dieser Ebene. Sie kSnnen in dem Metallblock als durchgehende Bohrungen 
ausgefuhrt sein. Die Reaktoren konnen als Bohrungen ausgefuhrt sein. Die Zahl 
der Reaktoren in einem Block kann groSer sein als 20, bevorzugt groBer als 40, 
besonders bevorzugt groBer als 100, ganz besonders bevorzugt groBer als 200. 
Mit diesen Reaktoren konnen unter definierten Reaktionsbedingungen kleine 
Menge potentieller Katalysatoren (im folgenden auch Proben genannt) parallel, 
d.h. gleichzeitig mit Edukt bzw, Eduktgemischen in flussiger und/oder in 
gasformiger Form diskontinuierlich oder kontinuierlich in Kontakt und zur 
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Reaktion gebracht werden. Eine Automatisierung der erfindungsgemalien 
Vorrichtung ist moglich, insbesondere kann das Beschicken der Reaktoren mit 
Katalysatoren automatlsch, bevorzugt durch einen Laborroboter oder einen 
Pipettierer erfolgen. 

In einer weiteren besonderen Ausgestaltungsform sind die miniaturisierten 
Reaktoren in dem Metallblock als 4 mm-Bohrungen ausgefuhrt und so 
angeordnet, dafl sie durch 2,5-nnm-KapiIlarbohrungen mit unterschiedlichen 
Edukt- und Inertgasen bestromt warden konnen. Die Gase gelangen 
anschlieRend in einen Abstandshalter, vorzugsweise eine Distanzplatte, die auf 
den Metallblock aufgesetzt ist und in der sich die Bohrungen des Metallblocks 
fortsetzen. Die Anordnung aus Metallblock und Abstandshalter ist mit einer 
gSngigen Kuvettenbohrung versehen, in der die Gase spektroskopisch anaiysiert 
warden konnen. Dazu ist die Bohrung an beiden Enden mit einem transparenten 
Fenster verschlossen. Will man mit Infrarotspektroskopie analysieren, 
verwendet man bevorzugt Fenster aus 1-1-1-Silicium, NaCI, KBr, Ge, ZnSe oder 
KSR5. Zur Analyse wird ein kollimierter Analysestrahl. bei IR-Spektroskopie ein 
Infrarotstrahl, bevorzugt spiegelfrei aus einem Interferometer ausgekoppelt und 
durch Trockengas-gespulten Raum durch die Kuvettenbohrung auf einen 
dahinter liegenden Detektor gelenkt. Die Kuvettenbohrung kann beispielsweise 
5 mm dick sein. Durch die Wahl eines geeigneten dicken Abstandhalters kann 
die Lange der Kuvettenbohrung zwischen wenigen cm (1-10) und mehreren 10 
cm (10-50) gewahit werden, je nach Reaktionsbedingungen und Reaktionstyp. 
Zur Aufnahme der Spektren kann der Analysestrahl mittels einer 
Ablenkvorrichtung nacheinander durch alle Kuvettenbohrungen gelenkt werden. 
Es konnen aber auch mehrere Strahlen bzw. mehrere Analysatoren verwendet 
werc/en, so dali eine gleichzeitige Aufnahme von Spektren mit mehreren 
Reaktoren moglich ist. Es kann aber ebenso der Block mit den Reaktoren mittels 
Bewegungseinrichtungen, beispielsweise Schrittmotoren, so bewegt werden, 
daB alle Kuvettenbohrungen nacheinander in den Strahlengang des 
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Spektrometers gebracht werden. Als Werkstoffe fur Block und Abstandshalter 
eignen sich vorzugsweise die gangigen, dem Fachmann gelaufigen 
korrosionsbestandigen metallischen Werkstoffe. besonders Aluminium Oder 
Stahl, vorzugsweise rost- und/oder saure- und/oder hochtemperaturbestSndig. 

Eine weitere Ausgestaltung der erfindungsgemSSen Vorrichtung, die sich 
besonders fur die homogene Katalyse eignet. ist dadurch gekennzeichnet. daS 
bei mindestens einem Reaktor mit einem Volumen, das bevorzugt kleiner als 
200 jj\ ist. ein ATR-Kristail (Attenuated Total Reflection Spectroscopy, 
bevorzugt konisch spitz, bevorzugt aus ZnSe Oder aus KSR5 oder aus Diamant) 
den spektroskopischen Kontakt zum Reaktionsgemisch bei unterschiedlichen 
LSsungsmitteIn und Reaktlonsbedlngungen und Drucken bis 200 bar ermoglicht. 
In diesem Fall wird der Analysestrahl auf den ATR-Kristail fokussiert. 

Die Vorteile des erfindungsgemaBen Verfahrens und der erfindungsgemasen 
Vorrichtung liegen im wesentlichen darin, daB eine Vielzahl von Reaktionen 
unter praktisch identischen Bedingungen und mit vergleichsweise geringen 
Substanz- und Probenmengen schnell, kostengiinstig und reproduzierbar 
durchgefOhrt und dabei gleichzeitig spektroskopisch untersucht werden kann. 
Sie bietet damit die Moglichkeit. die im Zusammenhang mit der 
kombinatorischen Chemie diskutierten Mdglichkeiien (K. Burgess et al., Ang. 
Chem. 1996. 108. 2, 192, durch Bezugnahme mit in die Anmeldung integriert) 
fur ein industrielles Katalysatorscreening einzusetzen. Durch die Wahl 
identischer Proben und unterschiedlicher sonstiger Reaktlonsbedlngungen wie 
Temperatur, Druck, Eduktzusammensetzung kann eine parallele 
Reaktionsoptimierung durchgefOhrt werden. 

Zur Analyse der gewonnenen Daten wird vorteilhafterweise eine Datenmatrix 
dergestalt aufgestellt. daft alle wahlbaren und dokumentierbarcn 
Reaktionsbedingungen {Edukt-Partialdrucke, Eduktzusammensetzung, 
Temperatur, DurchfluB bzw. DurchfluBrate, Gesamtdruck, 
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Probenzusammensetzung, Probengitterparameter und alle Stutzstellen der 
Spektren) nach Reaktlonsbedingungen, d.h. je Reaktor, als Spalten der Matrix 
dargestellt werden. Diese Matrix kann einer Faktorenanalyse lE.R. Malinowski 
et. al.. Factor Analysis in Chemistry, Wiley, New York, 1980, durch 
Bezugnahme mit in die Anmeldung integriert) unterzogen werden, indem man 
die Covarianzmatrlx. die Eigenwerte, die abstrakten Eigenvektoren. die 
Loadings sowie die Koeffizienten der mehrdimensionalen Regression berechnet 
und bevorzugt als Dateien ausgibt. Es kann auch eine |Vor-)Normalisierung der 
Daten durch den Mittelwert "0" und Standardabweichungen "1" gewahit 
werden, wodurch Grundlinien- Oder Absolutbetrageffekte vermieden werden 
kdnnen. Dies eriaubt die Vorhersage verschiedener GrolSen aus EichdatensStzen 
(wie z.B. quantitative COj-Anteile bei verschiedenen Temperaturen), die 
Bestimmung der Abhangigkeit von Parametern in Spektralbereichen zur 
Optimierung der Analytik, die Generiemng unterschiedlicher Distanzmatrizen 
aus den Ausgangsdaten (beispielsweise die Ahnlichkeit von Katalysatoren 
bezuglich der ausgewShlten GroBen und Eigenschaften) und das direkte 
Ruckkoppein der Katalysatorzusammensetzung auf einen Syntheselaborroboter, 
der einen Satz neuer Katalysatorproben mischt, und durch Sintern bzw. 
Kalzinieren auf einer RoboterstraBe "selbstandig" synthetisiert. 

Im folgenden wird eine Ausfuhrungsform des erfindungsgemaSen Verfahrens 
und eine Ausgestaltung der erfindungsgemaSen Vorrichtung anhand der Figuren 
1 bis 2 naher erlSutert, ohne daB dadurch beabsichtigt ist, die Erfindung in 
irgendeiner Weise zu beschranken. 
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elne schematische Darstellung der erfindungsgemaSen Vorrichtung 
1 Im Strahlengang eines spektroskopischen Analysators; 
einen einzelnen Reaktor 2 aus der erfindungsgemaBen Vorrichtung 
1 ir^ seitlicher Schnlttansicht. 

Bne Vorrichtung 1 zur Untersuchung von chemischen Reaktionen besteht im 
wosentllchen aus einer blockformigen Anordnung 3 von miniaturisierten 
Reaktoren 2. Die blockfSrmige Anordnung 3 ist in der Weise ausgefuhrt, daR 
die Reaktoren 2 in einem quaderformigen Metallblock 4, der eine Vorderseite 6 
und eine RQckseite 7 aufweist, in der Form von Bohrungen eingearbeitet sind. 
Die Reaktoren 2 sind in die Vorderseite 6 des quaderformigen Metallblocks 4 
eingesenkt und in einem rechtecklgem Muster angeordnet. Sie sind 2um 
Zufuhren der Edukte mit Bohrungen 5 verbunden. In die Reaktoren 2 sind 
Katalysatoren 8 eingebracht. Auf die Vorderseite 6 ist als Abstandshalter eine 
Distanzplatte 9 aufgebracht. in der sich die Reaktoren 2 als Bohrungen 
fortsetzen. Von diesen fuhren weitere Bohrungen 10, die der Ableitung der 
Reaktionsprodukte dienen, zu einer Kuvettenbohrung 1 1 . Auf der Ruckseite 7 
ist als weiterer Abstandshalter eine Distanzplatte 12 angeordnet. Die 
Kuvettenbohrung 11 setzt sich durch den Metallblock 4 hindurch bis durch die 
Distanzplatte 12 hindurch fort. Sie ist an den freien Oberfiachen der 
Distanzplatten mit transparenten Fenstern 13 verschlossen und dient der 
Ableitung der Reaktionsprodukte und gleichzeitig als Raum fur deren 
spektroskopische Analyse mittels eines IR Strahls 14. Die Reaktionsprodukte 
werden, vom Reaktor 2 kommend, entsprechend den eingezeichneten Pfeiien 
durch die Bohrungen 10,11 geleitet. V^m Ende der Kuvettenbohrung 11 in der 
Distanzplatte 12 werden sie uber Bohrungen 15 abgeleitet. In der Nahe der 
Reaktoren 2 sind Heizelemente 17 und Thermoelemente 18 in den Metallblock 
4 eingebracht. Die blockformige Anordnung 3 ist durch Schrittmotoren 1 6 in 
beide Raumrichtungen senkrecht zum IR-Strahl 14 bewegbar. Dadurch kann 
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Fig. 1 

Fig. 2 
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Jede 2U einem der Reaktoren 2 gehorige Kuvettenbohrung 11 in den IR-Strahl 
bewegt werden. Die Analyse des IR-Strahls erfolgt durch Aufnahme des 
Interferogramms mittels Interferometer 20 und Detektor 1 9. die nahe den 
transparenten Fenstern 13 angeordnet sind. 

Im folgenden wird ein Versuchsbelspiel mit einem bekannten Katalysator 
beschrieben. 

In der erfindungsgemalJen Vorrichtung wurden in den Reaktoren des 
Reaktorblockes unterschiedlichie Feststoffe mit einem Gemisch aus 30.2 Vol.-% 
Propylen 2.5. 15,2 Vol.-% Sauerstoff 4.5. Rest Stickstoff 5.0 bestrdmt. EIner 
der Rreaktoren enthielt eine kleine Menge (5 mg) eines bekannten, industriellen 
Katalysators fur die Oxidation von Propylen zu Acrolein. Vollautomatisch 
wurden die IR-Spektren aller Reaktionsgase bei unterschiedlichen Temperaturen 
aufgenommen. Fig.3 zeigt das Spektrum des Reaktionsgases des Reaktors, der 
den bekannten Katalysator enthielt bei 400 und 450 "C: Bei 400 «»C kann 
bereits das Produkt (Acrolein aus Sauerstoff und Propylen) nachgewiesen 
werden. Es entstand allerdings noch viel Kohlendioxid. Bei 450 °C wurde kein 
Kohlendioxid mehr festgestellt, die Ausbeute an Produkt hatte 
zugenommen.lDie leichte negative Bande entstand durch Referenzierung und 
gibt die Grundliniengenauigkeit in diesem Experiment wieder.) 

Somit wurde gezeigt. daS eine Katalysatoraktivitat fur eine spezielle Reaktion 
vollautomatisch nachgewielien und optimiert werden kann. 
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Patentanspruche 

1 . Verf ahren zur Untersuchung von chemischen Reaktionen in Gegenwart 
von potentiell katalytischen Substanzen, bei dem man die Reaktionen 
parallel in Reaktoren durchfOhrt, dadurch gekennzeichnet, daR man die 
Reaktionen ih miniaturisierten Reaktoren durchfuhrt und das 
Reaktionsgemisch wahrend der Reaktionszeit nach Art und Menge 
analysiert. 

2. Verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dad man die 
Reaktionsedukte laufend den Reaktoren zufuhrt und die Produkte laufend 
aus den Reaktoren abfiihrt, 

3. Verf ahren nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, daR man 
die Reaktionen be! unterschiedlichen Temperaturen durchfuhrt, 
vorzugsweise bei Temperaturen aus dem Bereich von Raumtemperatur 
bis einschlieSIich 600 ®C oder bei unterschiedlichen Drucken, 
vorzugsweise bei Absolutdrucken von 10'^ bis 10^ bar, besonders 
bevorzugt von 10'^ bis 200 bar. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, dali die potentiellen Katalysatoren heterogene oder 
homogene Katalysatoren sind. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daI5 man pro 
Reaktqr eine Katalysatormenge <10 mg, bevorzugt <1mg verwendet. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, dad man das Reaktionsgemisch oder die 
Reaktionsprodukte spektroskopisch nach Art und Menge der Bestandteile 
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analysiert, vorzugsweise mit IR-Spektroskopie. 

r. Verfahren nach elnem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet, daB man die Reaktionen in mehr als 20, bevorzugt mehr 
als 40, besonders bevorzugt mehr als 100 Reaktoren durchfuhrt. 

}. Verfahren nach elnem oder mehreren der Anspruche 1 bis 6, dadurch 
gekennzeichnet. daS man Reaktionen der homogenen oder heterogenen 
Katalyse mit flusslgen oder gasformlgen Edukten oder Produkten 
untersucht. 

9. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafS man die 
spektroskopische Analyse an alien Reaktoren gleichzeitig durchfuhrt 
indem man eine entsprechende Zahl von Analysatoren einsetzt, oder daS 
man die spektroskopische Analyse an den Reaktoren nacheinander 
durchfuhrt, in dem man einen Analysestrahl, mittels einer 
Ablenkvorrichtung nacheinander auf die einzeinen Reaktoren richtet oder 
indem man die Reaktoren mittels einer Bewegungseinrichtung 
nacheinander in den Analysestrahl bringt. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 9, dadurch 
gekennzeichnet, daS man Edukte verwendet, die mindestens teilweise 
mit Isotopen markiert sind, bevorzugt mit Deuterium oder schweren 
Sauerstoff oder schweren Kohlenstoff. 

11. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 10, dadurch 
gekennzeichnet, daB einzeinen oder zu Gruppen zusammengefaBten 
Reaktoren unterschiedliche Eduktgemische zugefuhrt werden. 



12. Vorrichtung, insbesondere zur Durchfuhrung des Verfahrens gemaB 



W098W7Q26 | 



PCT/EP97/04369 



12 

Anspruch 1 , wobel die Vorrichtung mehrere, parallel geschalt te 
Reaktoren aufweist. die mlt Zu- und Ableitungen versehen sind, dadurch 
gekennzeichnet, daS die Reaktoren miniaturisiert sind, bei einem 
Volumen aus dem Bereich von 0,001 cm^ bis 1 cm^. 

13. Vorrichtung nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Reaktoren in der Form eines Blocks angeordnet sind, vorzugsweise 
rechteckig Oder quadratisch. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 12 Oder 13, dadurch gekennzeichnet, daft die 
Zuleitungen oder die Ableitungen oder die Reaktoren mindestens 
teilweise fur Analysestrahlung, vorzugsweise fur Infrarot-, Laser- oder 
UV-Licht transparent sind. 

15. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Reaktoren in einem quaderformigen 
Metallblock angeordnet sind, der mit Heizelementen und/oder 
TemperaturmeBstellen ausgerustet ist. 

16. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 1 5. 
dadurch gekennzeichnet, daB die Vorrichtung mit 

Bewegungseinrichtungen versehen ist, vorzugsweise mit Schrittmotoren. 

17. Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, daft die Vorrichtung mehr als 20, bevorzugt 
mehr als 40, besonders bevorzugt mehr als 100, ganz besonders 
bevorzugt mehr als 200 Reaktoren aufweist. 



18. 



Vorrichtung nach einem oder mehreren der Anspruche 12 bis 17, 
dadurch gekennzeichnet. daft mindestens ein Reaktor mit einem ATR- 
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Kristall ausgerustet ist, der einen spektroskopischen Kontakt zum 
Reaktionsgemisch ermoglicht. 

19. Vorrichtung nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, daS die 
Reaktoren in einer Ebene parallel zu einer Oberflache des Metallblockes 
angeordnet sind, daft die Zu- oder Ableitungen mindestens 
abschnittsweise senkrecht zu dieser Ebene gelegt sind, daft auf der 
Oberflache eine Abstandshalter angebracht ist, der Bohrungen aufweist, 
durch die die Reaktoren oder die Ableitungen verlangerbar sind, daft der 
Metallblock und die Abstandshalter Kuvettenbohrungen aufweisen und 
daft auf der Abstandsplatte fur Analysenstrahlung transparente Fenster 
angebracht sind, die die Kuvettenbohrungen gegen die Umgebung 
verschlieften. 

20. Vorrichtung nach einem Oder mehreren der Anspruche 12 bis 19. 
dadurch gekennzeichnet, daft die Reaktoren Katalysatoren ebthalten, 
bevorzugt mit einem Gewicht kleiner als 10 mg pro Reaktor, besonders 
bevorzugt mit einem Gewicht kleiner als 1 mg pro Reaktor. 
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